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Totalrefiexion 

(§) Bel der zur spektroskopischen Analyse des ProzeBgemi- 
sches verwendeten MeBzeNe wlrd ein Lichtstrahl an der 
Grenzflache zwischen dem optlsch dichteren Medium eines 
ATR-Kristalls 8 oder eines Lichtleiters 23 und dem optisch 
dunneren Medium des angrenzenden, viskosen ProzeSgeml- 
sches hin- und herretlektlert, wobel diese Grenzflache die 
Mefcflache bildet. Urn die MeBflSche von ProduktrGckstan- 
den zu reinigen, ist in ihrer Nahe eine Ultraschallquelle 22 
angeordnet. Vorteilhaft ist die dem ProzeSgemisch abge- 
wandte Seite des ATR-Kristalls 6 verspiegelt oder der 
ATR-Kristall 6 liegt mit dieser Seite auf einer spiegelnden 
Oberflache einer den ATR-Kristall fixierenden Andruckplatte 
7 auf. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur kontinu- 
ierlichen spektroskopischcn Analyse eines ProzeBgemi- 
sches mit einer MeBzelle nach dem Prinzip der abge- 
schwachten Totalreflexion (ATR), Dabei wird ein Licht- 
strahl an der Grenze zwischen dem optisch dichteren 
Medium eines ATR-Kristalls Oder eines Lichtleiters und 
dem optisch dfinneren Medium des angrenzenden, vis- 
kosen ProzeBgemisches hin- und herreflektiert, wobei 
diese Grenzfiache die MeBflfiche bildet 

Die Technik der abgeschwachten Totalreflexion 
(ATR-Technik), die auch unter der Bezeichnung "mehr- 
fache innere Reflexion" bekannt ist, wird seit vielen Jah- 
ren zu Analysezwecken verwendet Sie basiert auf dem 15 
Effekt, daB Strahlung, die unter bestimmten Winkeln in 
den Kristall eintritt, innerhalb dieses Kristalls mehrfach 
hin- und herreflektiert wird und erst am anderen Ende 
wieder austreten kann. Die Reflexion wird dabei durch 
Totalreflexion bewirkt; d h. die AuBenflSchen des Kri- 20 
stalls grenzen an ein optisch dQnneres Medium an. Ob- 
wohl die Strahlung den Kristall bei den Vielfachreflexio- 
nen nicht verlaBt, tritt an der Grenzschicht der Kristall- 
oberflfiche eine in der Amplitude exponentiell abklin- 
gende Welle in das angrenzende, optisch dflnnere Medi- 25 
urn ein. Flndet im optisch dfinneren Medium Absorption 
statt, so wird der Uchtstrahl bei jeder Reflexion um ein 
Bruchteil geschwacht Das am anderen Ende austreten- 
de Licht kann daher, wie das Ucht im Falle der konven- 
tionellen Spektroskopie durch eine Transmissionszelle, 30 
in einem Spektrometer analysiert werden. Der MeBef- 
fekt beruht also bei der abgeschwachten Totalreflexion 
darauf, daB das zu untersuchende Stoffgemisch als op- 
tisch dQnneres Medium mit der Kristalloberfiache in 
Kontakt steht und die am anderen Ende austretende 35 
Strahlung (MeBstrahlung) mit Hilfe eines Spektrome- 
ters analysiert wird 

Bei der ATR-Technik ist die effektive Eindringtiefe 
der MeBstrahlung in das MeBgut naherungsweise von 
der GrdBenordnung der Wellenlange der IR-Strahlung. 40 
Einzelheiten sind beispielsweise aus dem Buch von NJ. 
Harrick, Intern. Reflection Spectroscopy, Interscience 
Publishers John Wiley & Sons, New York, London, Sid- 
ney,(1967) bekannt 

Aus dem deutschen Patent DE 31 32 163 ist eine nach 45 
dem ATR-Prinzip arbeitende Multireflexionszelle zur 
kontinuierlichen Untersuchung chemischer Reaktionen 
in der flOssigen Phase beschrieben, die bei einem Druck 
bis max. 180 bar eingesetzt werden kann. 

Bekannt ist ferner eine lichtleiter-gekoppelte ATR- 50 
Sonde fur das mittlere IR, bei der ein prismenformiger 
ATR-Kristall (zwei Reflexionsstellen) in Kontakt mit 
dem MeBgut steht (US 5.185.834). Darflber hinaus ist 
eine ATR-MeBsonde bekannt, bei der die IR-Strahlung 
fiber Hohlleiter zu- und abgefahrt wird und als MeBkopf 55 
ein Zinkselenid-Kristall verwendet wird Weiterhin ist 
eine ATR-MeBsonde fur den UV/VIS-Spektralbereich 
bekannt, bei der die MeBstrahlung fiber Quarzlichtleiter 
zu- und abgeffihrt wird Die obengenannten lichtleiter- 
gekoppelten ATR-Sonden sind ffir einen Druck des 60 
MeBgutes oberhalb 70 bar nicht geeignet Sie werden 
bevorzugt in Laborapparaturen eingesetzt 

Die ATR-Messung kann im IR-Spektralbereich, be- 
vorzugt im mittleren IR (Wellenlange typisch 2JS bis 
25 um), aber auch im UV- und sichtbaren Spektralbe- 65 
reich (Wellenlange typisch 220 bis 700 nm) angewendet 
werden. Im mittleren IR wird Strahlung durch Anre- 
gung von Molekfilschwingungen absorbiert, im UV/ 



560 Al 




VlS-Spektralbereich durch Anregung elektronischer 
Obergange. 

Mittels ATR-Messung kdnnen homogene Stoffgemi- 
sche, wie Mischungen organischer FIfissigkeiten, waBri- 
5 ge Losungen von Feststoffen in Losungsmitteln, unter 
Umstanden auch Emulsionen und Suspensionen analy- 
siert werden. Wegen der breiten Anwendbarkeit sowie 
der groBen struktur-spezifischen Aussagekraft der 
Spektren im mittleren IR, das den sogenannten Funda- 
to mentalschwingungsbereich umfaBt, besitzt die ATR- 
Messung in diesem Spektralbereich ffir analytische 
Zwecke eine herausragende Bedeutung. 

Als Materialien zur Herstellung von ATR-Kristallen 
sind im mittleren IR z. B. Zinkselenid (ZnSe, Brechungs- 
index n— 2,4) oder Germanium (n— 4) flblich. Im UV/ 
VIS-Spektralbereich kdnnen Zirconiumdioxid (n«-2^) 
oder Saphir (n— 1,8) geeignet sein. Der Brechungsindex 
des Materials muB gegenfiber dem MeBgut ausreichend 
groB sein, damit bei gegebenem Einf alls winkel der MeB- 
strahlung auf die Kxistall/MeBgut-Grenzfiache Totalre- 
flexion auftritt Bei der Auswahl des Materials ist auch 
dessen chemische Bestandigkeit gegenfiber dem MeB- 
gut zu berficksicbtigen. 

Anstelle eines Kristalls mit optisch polierten Oberfia- 
chen kann ffir eine ATR-Messung auch ein Lichtleiter 
(US 5.170.056) verwendet werden. FOr das mittlere IR 
sind z. B. Lichtleiter aus Chalkogenid-Glas oder aus Sil- 
berchlorid/bromid verwendbar, wahrend im UV/VIS- 
Spektralbereich z. B. Quarzlichtleiter geeignet sein kdn- 
nen. 

Lichtleiter sind typischerweise aus einem Core, der 
die MeBstrahlung fflhrt, sowie einem umgebenden Clad- 
ding, welches sich gegenfiber dem Core durch einen 
kleineren Brechungsindex auszeichnet, aufgebaut Die 
Strahlung wird im Core geffihrt, indem sie an der Core/ 
Cladding-Grenzflache total reflektiert wird Sowohl Co- 
re als auch Cladding sollten sich durch eine mdglichst 
geringe Absorption der MeBstrahlung auszeichnen. 

Eine ATR-MeBeinrichtung kann mit einem lichtleiter 
realisiert werden, indem an einem TeilstOck des Lichtlei- 
ters, das mit dem MeBgut in Kontakt steht, das Cladding 
mechanisch, durch chemisches Atzen oder durch einen 
PlasmaatzprozeB entfernt wird (US 5.170.056). Die 
MeBstrahlung wird nun mit Hilfe einer Sammellinse 
oder eines Konkavspiegels in den Lichtleiter eingekop- 
pelt, durch den Lichtleiter mit der sensitiven, vom Clad- 
ding befreiten Stelle des Uchtieiter-Cores in Kontakt 
mit dem MeBgut geffihrt, zum Strahlungsdetektor gelei- 
tet und das Spektrum Ii mittels eines dispersiven oder 
eines Fourier-Transform-Spektrometers aufgezeichnet 
Oblicherweise wird erganzend zum Spektrum Ii das 
Spektrum I 0 mit identischem Aufbau, jedoch nicht mit 
dem MeBgut benetzten Lichtleiter bzw. ATR-Kristall 
aufgenommen und bei jeder Wellenlange der Quotient 
der Transmission I1/I0 errechnet, welcher das Transmis- 
sionsspektrum des MeBgutes darstellt Die Eigenab- 
sorption des Lichtleiters oder ATR-Kristalles sowie die 
spektrale Charakteristik von Strahlungsquelle, Detek- 
tor und sSmtlichen optischen Elementen werden auf die- 
se Weise kompensiert 

Die kieine, effektiv durchstrahlte Schichtdicke, wie sie 
ffir die ATR-Messung typisch ist, ist mit dem Vorteil 
verbunden, daB auch starkere Absorptionsbanden des 
MeBgutes keine vollstandige Absorption der MeBstrah- 
lung verursachen und somit ffir Anah-sezwecke quanti- 
tativ erfaBt und ausgewertet werden kdnnen. Bei An- 
wendungen der ATR-Technik im Rahmen einer konti- 
nuierlichen ProzeBfiberwachung kann sich jedoch das 
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Problem ergeben, daB die Messung durch Ablagerun- 
gen auf der MeBfiache des ATR-Kristalls empfindlich 
gestfirt wird indem die Absorptionsbanden der Ablage- 
rungen bei der Spektrenaufnahme miterfaflt werden 
und bei der quantitativen Spektrenauswertung zu Feh- 
lern fGhren. Solche Ablagerungen kflnnen auftreten, 
wenn das MeBgut mit Partikeln verunreinigt ist; jedoch 
auch dann, wenn z. B. Suspensionen zu analysieren sind 
Die manuelle Reinigung des ATR-Kristalls von Abla- 



Lichtleiters aus und wird zusammen mit der Qbrigen 
Strahlung zum Detektor gefOhrt und als MeBsignal regi- 
striert Dies erschwert die quantitative Spektrenauswer- 
tung, da dann der proportionate Zusammenhang nach 
dem Lambert-Beerschen Gesetz zwischen gemessener 
Extinktion A -log (Io/Ii) und Konzentration einer 
Komponente im zu analysierenden Stoffgemisch nicht 
mehr streng vorhanden ist. 
Der Anteil des im Lichtleiter gefOhrten Falschlichtes 



gerungen ist zeitaufwendig und mit einer Unterbre- io wird erfindungsgemaB dadurch kompensiert, daB vor 
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chung der Messung verbunden, was insbesondere bei 
der on-line-VerfoIgung einer Reaktion stflrend sein 
kann. Bei den bekannten ATR-MeBsonden ist eine 
Mdglichkeit, oberflachliche Verunreinigungen des 
ATR-Kristalls ohne manuellen Eingriff zu entfernen, 
nicht bekannt Daher wurde die ATR-Technik bisher 
Gberwiegend im Laborbereich eingesetzt 

Der Erfindung liegt nun insgesamt die Aufgabe zu- 
grunde, die ATR-Spektroskopie als Methode zur on-li- 
ne-KontrolJe chemischer Produktionsprozesse auch un- 
ter hohem Druck und bei hoher Temperatur nutzbar zu 
machen, wobei ein geringer Wartungsbedarf fOr die 
MeBsonde unter dkonomischen Gesichtspunkten gefor- 
dert wird 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB dadurch geldst, 25 
daB vor der MeBfiache des ATR-Kristalls oder des 
Lichtleiters eine UltraschallqueUe zur Reinigung der 
MeBfiache von ProduktrQckstflnden angeordnet ist. Auf 
diese Weise kann die MeBflache des ATR-Kristalls 
durch Ultraschallbestrahlung wahrend des Betriebes 30 
von Produktablagerungen befreit werden. Die bisher 
erforderliche, zeitraubende manuelle Reinigung kann 
somit entfallen. 

Eine besonders hohe Druckbestandigkeit der ATR- 
Sonde wird vorzugsweise dadurch erreicht, daB die dem 35 
ProzeBgemisch abgewandte Seite des ATR-Kristalls 
verspiegelt ist oder auf einer spiegelnden Oberfl§che 
einer den ATR-Kristall fixierenden Andruckplatte auf- 
liegt 



oder hinter die Fokussierlinse fOr die Lichdeiter-Ein- 
kopplung eine Blende mit zentrierter, ringfdrmiger Off- 
nung plaziert wird Die Blende bewirkt, daB nur noch 
Strahlung mit einem Winkel a zur Symmetrieachse des 
Lichtleiters in einer Randzone im Lichtleiter gefOhrt 
wird Dadurch kann der Anteil des Falschlichtes, das mit 
dem MeBgut nicht in Kontakt steht, vollstandig unter- 
drflckt werden. 

Im folgenden wird die Erfindung anhand von Zeich- 
nungen und AusfOhrungsbeispielen nSher beschrieben. 
Es zeigen: 

Fig. 1 eine als Eintauchsonde fflr einen cbemischen 
Reaktor konzipierte MeBzelle auf der Basis eines ATR- 
Kristalls, 

Fig. 2 die Halterung fOr den ATR-Kristall bei der Ein- 
tauchsonde gemaB Fig. 1, 

Fig. 3 eine als Eintauchsonde fur einen chemischen 
Reaktor konzipierte ATR-MeBzelle auf der Basis eines 
Lichtleiters, 

Fig. 4 eine externe ATR-MeBzelle auf der Basis eines 
Lichtleiters und 

Fig. 5 die Einkopplung des MeBlichtstrahls in den 
Lichtleiter mittels einer Fokussieroptik und einer zen- 
tralen Blende. 

Die in Fig. 1 dargestellte ATR-MeBzelle ist als Ein- 
tauch- bzw. Einbausonde fQr einen chemischen Reaktor 
konzipiert Zu diesem Zweck ist die MeBzelle in einen 
FlanschanschluB 1 integriert, der mittels der Schraub- 
verbindungen 2 an der Reaktorwand 3 montiert werden 



Vorteilhaft ist die Verspiegelung mit Offnungen zur 40 kann. Der FlanschanschluB 1 besteht aus einer Grund 



Ein- und Auskopplung des MeBlichtstrahls versehen. 

GemaB einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Er- 
findung ist die den ATR-Kristall oder den Lichtleiter 
und die UltraschallqueUe enthaltende MeBzelle als Ein- 
tauchsonde ausgebildet, die an den Reaktor ange- 
flanscht ist Auf diese Weise kann die MeBzelle bzw. 
MeBsonde schnell und bequem ein- und ausgebaut wer- 
den. 

Bei der Ausfuhrung, bei der als ATR-Sonde ein Licht- 



platte 4, die eine zentrale, produktseitige Offnung 5 auf- 
weist. Auf der Grundplatte 4 ist ein sich Ober die Off- 
nung 5 erstreckender ATR-Kristall 6 gelagert Es wird 
durch eine Andruckplatte 7 fixiert, die an die Grundplat- 
45 te 4 angeschraubt wird (Schrauben 8). Zwischen der 
Grundplatte 4 und dem ATR-Kristall 6 ist eine rahmen- 
fdrmige Abdichtung 9 aus elastischem Material ange- 
ordnet (s. Fig. 2). Das Fenster in der Abdichtung 9 bildet 
die eigentliche, dem Produktraum zugewandte MeBflft- 



leiter verwendet wird, kann zusatzlich ein Ultraschallre- 50 che 10 des ATR-Kristalls 6. Die ROckseite des ATR-Kri- 



flektor in die MeBzelle eingebaut werden. Dadurch wird 
die Ultraschallintensit&t an der Lichtleiteroberfiache 
und damit auch die Reinigungsleistung erhdht 

Bei Verwendung eines Lichtleiters als ATR-MeBein- 



stalls 6, d h. seine der Andruckplatte 7 gegenfiberste- 
hende FlSche, ist verspiegelt Alternativ kann auch die 
dem ATR-Kristall 6 zugewandte FlSche der Andruck- 
platte 7 verspiegelt bzw. spiegelnd sein. Die Andruck- 



richtung, wobei die MeBstrahlung mittels einer Sammel- 55 platte 7 weist zylindrische Bohrungen 1 1 und 12 zur Ein- 

linse oder eines Konkavspiegels eingekoppelt wird, tritt, bzw. Auskopplung des MeBlichtstrahls 13 auf. Entspre- 

da dann die MeBstrahlung in verschiedenen Winkeln in chende Offnungen 14, 15 sind in der rflckseitigen Ver- 

die Endfiache des Lichtleiters eingekoppelt wird das spiegelung des ATR-Kristalls vorgesehen. Das von ei- 

Problem auf, daB der Reflexions winkel der an der MeB- ner Lichtquelle (nicht gezeigt) kommende MeBiicht 

flache des Dchtleiters total reflektierten Strahlung nicht 60 wird durch ein Lichtleiterkabel 16 gefOhrt und mittels 



konstant isL Je nach Reflexionswinkel ist die MeBstrah- 
lung durch eine unterschiedliche Anzahl von Reflexions- 
stellen in Kontakt mit dem MeBgut ausgezeichnet Ein 
kleiner AnteD der Strahlung veriauft im Inneren des 
Lichtleiters parallel zur Lichtleiteroberfiache und steht 65 
daher mit dem MeBgut Oberhaupt nicht in Kontakt und 
kann infolgedessen auch nicht durch das MeBgut absor- 
biert werden. Derartiges "Falschlicht" tritt am Ende des 



der Koliimatorlinse 17 als Parallelstrahlenbflndel auf die 
Eintrittsaffnung 14 des ATR-Kristalls 6 gerichtet Der 
die MeBinformation enthaltende, die Austritts6fmung 
15 an der ROckseite des ATR-Kristalls 6 verlassende 
MeBstrahl 13 wird dann in analoger Weise mittels einer 
Koliimatorlinse 18 auf ein Lichtleiterkabel 19 fokussiert, 
das zu einem FT-IR-Spektrometer 20 fQhrt Im FT-IR- 
Spektrometer 20 erfolgt die Auswertung des MeBsi- 



DE 43 33 560 Al 



gnals. Lichtleiterkabel 16, 19 sind mittels bekannter, 
handelsublicher Steckverbindungen 21 an der Andruck- 
platte 7 angeschlossen. 

An der Grundplatte 4 des Flansches 1 ist im Produkt- 
raum eine Ultraschallquelle 22 befestigt, die auf die 
MeBflache 10 des ATR-Kristalls 6 gerichtet ist. Die zum 
Beispiel aus einem Pilzokristall bestehende Ultraschall- 
quelle 22 kann wShrend der Messung oder zwischen 
zwei Messungen eingeschaltet werden, so daB die MeB- 
flache 10 mit Ultraschall bestrahlt wird, wodurch eine 
Ablagerung von ProduktrOckstanden auf der MeBflache 
verhindert wird Solche Produktrflckstande wQrden zu 
einer Verfaischung des MeBsignals f flhren. 

Anstelle eines ATR-Kristalls kann in einer analog zu 
Fig. 1 aufgebauten Einbau- bzw. Eintauchsonde auch 
ein Lichtleiter als MeBelement verwendet werden. Eine 
derart modifizierte Eintauchsonde ist schematisch in 
Fig. 3 dargestellt Der als MeBelement fungierende 
Lichtleiter 23 ist in diesem Fall mittels starrer Leitrohre 
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den laBt, daB die MeBstrahlung unter verschiedenen 
Winkeln in die Endflfiche des Lichtleiterelements 23 ein- 
tritt, ist auch der Reflexionswinkel der an der MeBflache 
des Lichtleiters total reflektierten Strahlung nicht kon- 
stant Je nach Reflexionswinkel ist die MeBstrahlung 
durch eine unterschiedliche Anzahl von Reflexionsstel- 
len in Kontakt mit dem ProzeBgemisch ausgezeichnet 
Ein kleiner Anteil der Strahlung veriauft sogar parallel 
zur Lichtleiteroberflache und trdgt daher zur Messung 
Oberhaupt nicht beL Dies hat zur Folge, daB das MeBsi- 
gnal eine Falschlichtkomponente enthalt, die die MeB- 
empfindlichkeit verringert und die Auswertung er- 
schwert Der Anteil des im Lichtleiter gefflhrten Falsch- 
lichts kann vorteilhaft dadurch reduziert werden, daB 
vor oder hinter der Kollimatorlinse fur die Lichtein- 
kopplung eine kreisfdrmige, mittenzentrierte Blende 29 
angeordnet wird (s. Fig. 5), die nur noch eine ringfdrmi- 
ge Offnung zwischen dem Blendenrand und der Peri- 
pherie der Kollimatorlinse 30 freilftBt Die Blende 29 



24 an der durchgehenden Grundplatte 4 des Flansches 1 20 bewirkt, daB nur MeBstrahlung mit einem Winkel a zur 
im Produktraum angeordnet Der dem Produktraum 
ausgesetzte, freie TeU des Lichtleiters 23 weist keine 
Claddingschicht auf. Der Kern (Core) des Uchtleiters 
steht direkt mit dem zu untersuchenden Produkt in Ver- 
bindung und bildet in diesem Fall die MeBflache. Im 
Bereich der starren Leitrohre 24 wird das MeBlicht da- 
gegen durch konventioneile Lichtleiter mit Cladding- 
schicht gefOhrt Die lichtoptischen Verbindungen zwi- 
schen dem Lichtleitermeflelement 23 und der MeBlicht- 
quelle sowie zum FT-IR-Spektrometer 20 zur Auswer- 
tung des vom Lichtleiterelement 23 kommenden MeB- 
hchts werden wieder durch flexible Lichtleiterkabel 16, 
19 realisiert Im Bereich der Grundplatte 4 der Flansch- 
verbindung 1 sind die Lichtleiterkabel 16 und 19 druck- 
festverklebt 

An der Grundplatte 4 ist ferner im Produktraum eine 
Ultraschallquelle 22 angeordnet, die — genau wie bei 
der AusfOhrungsform nach Fig. 1 — zur Reinigung der 
MeBflache des Lichtleiterelements 23 dient Zur Ver- 



Symmetrieachse des Lichtleiters 23 im Intervall 
ai <a<a 2 im Lichtleiter geffihrt wird, wobei oti — arc 
tan (b/2d) und a 2 « arc tan (a/2f) ist b ist dabei der 
Durchmesser der Blende 29, d der Abstand zwischen 
25 Blende 29 und Lichtleiter 23, f die Brennweite der Kolli- 
matorlinse und a der Durchmesser der Kollimatorlinse 
30. Zu beachten ist, daB der Winkel <x 2 noch innerhalb 
der nutzbaren Apertur des Lichtleiters liegt Auf diese 
Weise kann der Anteil des Falschlichts, das mit dem 
30 ProzeBgemisch keine Wechselwirkung erfahrt, nahezu 
vollstandig unterdrtickt werden. Anstelle der kreisfor- 
migen Blende 29 kann auch eine Kombination zwischen 
Kreisblende und Kreisring verwendet werden, wobei 
die Kreisringflache die Offnung der Kollimatorlinse 30 
35 begrenzt; d h. einen Teil der Kollimatorlinse 30 (von der 
Peripherie her gesehen) abdeckt 

Da innerhalb des Lichtleiters Streuprozesse stattfln- 
den kdnnen, kann es zweckmaBig sein, den im Lichtlei- 
ter gefflhrten MeBstrahl vor der MeBstelle durch Aus- 
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starkung der Ultraschallintensitat ist auf der gegenflber- 40 kopplung aus dem Lichtleiter aufzufflchern und mit Hil 
liegenden Seite des Lichtleiterelements 23 ein Ultra- 
schallreflektor 25 in Form eines Zylinderspiegels ange- 
bracht 

Die bisher beschriebenen Ausfflhrungen beziehen 
sich auf Eintauch- bzw. Einbausonden auf der Basis ei- 
nes ATR-Kristalls oder eines Lichtleiterelements. Dem- 
gegenflber ist in Fig. 4 eine externe MeBzelle in Form 
einer DurchfluBkQvette dargestellt, die ebenfalls von ei- 
nem LichtleitermeBelement 23 Gebrauch macht Die 
MeBzelle weist ein Gehause 26 mit einem EinlaBstutzen 
27 und einem AuslaBstutzen 28 auf. Zur kontinuierlichen 
on-line-Messung wird eine solche MeBzelle zweckmfi- 
Big im Bypass zu einem chemischen Reaktor geschaltet, 
wobei das zu untersuchende ProzeBgemisch standig 
durch die MeBzelle stromt In die MeBzelle sind — ana- 
log zur Ausf Qhrung nach Fig. 3 — wieder eine Ultra- 
schallquelle und ein Ultraschallreflektor fOr Reinigungs- 
zwecke gebaut Die von einer Lichtquelle kommende 
MeBstrahlung tritt auf der linken Seite in das Lichtlei- 
terelement 23 (ohne Claddingschichtl) ein. Der die MeB- 
information enthaltende Lichtstrahl 13 tritt am rechten 
Ende aus und wird, wie bei den vor beschriebenen Aus- 
fflhrungen, einem FT-IR-Spektrometer zur Auswertung 
zugefflhrt 

Bei der AusfOhrung nach Fig. 3 wird die MeBstrah- 65 
lung ebenfalls (analog zur Fig. 1) mit Hilfe einer Kolli- 
matorlinse oder eines Konkavspiegels in das Lichtleiter- 
meBelement 23 eingekoppelt Da es sich nicht vermei- 



fe mindestens einer Konvexlinse 30 oder eines Konkav- 
spiegels erst kurz vor der MeBstelle in den fflr die ATR- 
Messung verwendeten Lichtleiter in Kontakt mit dem 
ProzeBgemisch einzukoppeln, wobei vor oder hinter der 
45 Fokussierlinse bzw. des Konkavspiegels die mittenzen- 
trierte Kreis- oder Ringblende 29 plaziert wird 

Anstelle von Lichtleitern bei den ATR-Sonden nach 
Fig. 3 und Fig. 4 sind fur das mittlere IR-Wellenlangen- 
gebiet auch Hohlleitcr verfflgbar. Durch die Verwen- 
dung von Lichtleitern oder Hohlleitern k6nnen die 
MeBsonde und das Spektrometer voneinander entkop- 
pelt werden, so daB ATR-Messungen in chemischen 
Produktionsprozessen auch an schwer zuganglichen 
Stellen durchgefahrt werden kdnnen. 
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Patentansprflche 

1. Vorrichtung zur kontinuierlichen spektroskopi- 
schen Analyse eines ProzeBgemisches mittels einer 
MeBzelle nach dem Prinzip der abgeschwachten 
Totalreflexion (ATR), bei der ein Lichtstrahl an der 
Grenzflache zwischen dem optisch dichteren Medi- 
um eines ATR-Kristalls (6) oder eines Uchtleiters 
(23) und dem optisch dflnneren Medium des an- 
grenzenden, viskosen ProzeBgemisches hin- und 
herreflektiert wird, wobei diese Grenzflache die 
MeBflache bildet, dadurch gekennzeichnet, daB 
vor der MeBflache eine Ultraschallquelle (22) zur 



0, DE 43 33 560 

Reinigung der MeBflache von Produktrttckstanden 
angeordnct ist 

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die dem ProzeBgemisch abgcwandte 
Seite des ATR-Kristalls (6) verspiegelt ist oder auf 5 
einer spiegelnden Oberflache ciner den ATR-Kri- 
stall (6) fixierenden Andruckplatte (7) aufliegt 

3. Vorrichtung nach Anspruch 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Verspiegelungen Offnungen (14, 
15) zur Ein- und Auskopplung des MeBlichtstrahls 10 
(13) aufweist 

4. Vorrichtung nach AnsprQchen 1 bis 3, dadurch 
gekennzeichnet, daB die den ATR-Kxistall (6) oder 
den Lichtleiter (23) und die Ultraschallquelie (22) 
enthaltende MeBzelle als Eintauchsonde ausgebil- is 
det ist, die an den Reaktor angeflanscht (1) ist 

5. Vorrichtung nach Ansprflchen 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet, daB die den Lichtleiter (23) und die 
Ultraschallquelie (22) umfassende MeBzelle zusatz- 
lich einen Ultraschallreflektor (25) aufweist 20 

6. Vorrichtung nach Ansprflchen 1 bis 5, dadurch 
gekennzeichnet, daB bei einer mit einem Lichtleiter 
(23) ausgestatteten MeBzelle die MeBstrahlung 
mittels einer Fokussieroptik (30) in die Endflache 
des Lichtleiters (23) eingekoppelt wird und ira zs 
Strahlengang vor oder hinter der Fokussieroptik 
(30) eine mittenzentrierte Blende (29) mit ringfor- 
miger Offnungscharakteristik angeordnet ist 
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